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le8 agents de blanchlment gfe^ralement utilises comme 
auxiliaires de lavage entrent dans deux categorl s principales s 
les composes lib'erant du chlore et les composes liberant de 
l'oxygfene. On preffere les agents de blanchlment liberant de 
I'oxyg&ne, car les agents de blanchlment liberant du chlore 
eont agressifa pour les etoffes et pour les colorants des etof- 
fes et provoquent le jaunissement de nombreuses fibres, en ma- 
tures synthetiques,, Les agents liberant de i f oxygfene compren- 
nent I'eau oxyg&i6e, des composes liberant de I'eau oxygenee 
en solution aqueuse, et des peracides vrais et leurs sels. Les 
agents de blanchiment, liberant de I'oxyg&ne, eolides sont g<5- 
n€ralement utilises tant comme additif a de blanchlment dans d s 
detergents pour lesslves que comme ingredient actif dans des 
produits de blanchlTnent f ormoies h see. 
1 ^ I^s poudres detergentee contiennent souvent deB compo- 

ses liberant de l'eau oxygenee, tels que du perborate de sodium, 
du percarbonate de sodium, etc., pour faciliter I'obtention 
d'un aspect br ill ant et la -blanchlment de textiles au cours du 
lavage. On pr&f&re normalement le perborate de sodium comme 
20 additif de blanchlment solide, car 11 est plus stable que le 

percarbonate dans des poudres detergentes au cours d*un stockage 
prolong^. L'humidite exterieure, l'alcalinite du detergent et 
la teneur en humidite libre du detergent contribuent h 1» ins- 
tability du percarbonate de sodium dans les compositions deter- 
25 gentes. C f est pourquoi les percarbonates, qui par ailleurs sont 
des agents de blanchlment efficaces, stirs et peu coftteux, sont 
peu utilises dans les detergents pour lesslves et autres compo- 
sitions de lavage. 

Comme la perte d'eau oxygenee ou de 1'oxygfene actif 
30 contenu dans le percarbonate de sodium est acceieree par la 

presence d 'humidite, on a suggere d'utiliser plusieurs additif e 
resistant & l'eau, comme stabilisants du percarbonate. Ces ad- 
ditif e, qui peuvent communiquer de la resistance h l'humidite 
a,u percarbonate sont des acides gras k longue chalne, leurs 
55 eaters et leurs amides, des emulsions de copolymers s et de ci- 
res » etc.. Pour qu'ils presentent une efficacite maximale* ces 
additlfs hydrophobes doivent fitre ajoutes h des concentrations 
relativement eieve s au percarbonate. C pendant, lorsqu'on ajou- 
*e c s produits k d l*eau, par xemple lore d la 1 ssive, lis 
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laissent un r^sidu insoluble indgsirable. 

La stabilisation chimique du percarbonate de sodium 
a 6*6 tent^e par plusieurs chercheurs travsJLHant dans ce do- 
mains. Parmi les stabilisants chimiques qui am^liorent la sta- 
5 bilit<5 du percarbonate de sodium, la plupart sont des composes 
du magnesium et le silicate de sodium. Le stabilisant pv6±6r6 
du percarbonate de sodium a 4*4 jusqu'Si present le silicate 
de magnesium que l»on incorpore au percarbonate de sodium au 
cours de sa preparation k partir de oarbonate de sodium et d»eau 
1 0 oxyg&i^e . 

le brevet allemand n° 870 092 d£crit l 1 utilisation 
d'un aerosol de silice de fum^e pour stabiliser le percarbonate 
qui peut 8tre utilise dans des compositions de blanohiment ou 
de lavage. Cependant, la silice de fum£e mentionn^e par ce bre- 

15 vet se prdsente sous forme d'agr^gats, ayant des grosseurs de 
particules de I'ordre de 2 k 10 microns. Ces particules ont 
une structure qui n'est que partiellement hydrat^e et e2J.es 
ne sont pas dispersables dans I'eau avec obtention de sols de 
faible viscosity et de forte concentration sans I s application 

20 de forces de cisaillement suffisamment £Lev£es pour les d£sa- 
gr£ger, ce qui provoque I'hydrolyse et finalement la dispersion 
des surfaces d£sagr€g€es. Ces operations sont non seulement 
longues et f astidieuses , mais elles Bont ^galement coHteuses 
car elles mettent en jeu des quantity d^nergie excessivement 

25 SLevSes pour initier m^caniquement la reaction chimique (hydro- 
lyse) n£ cess aire k la dispersion. Ces considerations sont dis- 
cut^es par K. A. Loftman dans l f ouvrage "Ultrafine Particules" 
6i±±6 par W. B. Kuhn, publid par John Wiley and Sons,. Inc. (N.Y.), 
1963, p. 203-204, et par R. K. Her, dans I'ouvrage "Surface 

30 and Colloid Science", Vol. 6, 4i±*6 par B. Matijevic, public 
par John Wiley and Sons, Inc. 1973, p. 20 et 39-65. 

On a trouv£ k present que la stability du percarbo- 
nate de sodium dans des compositions de blanchiment et de de- 
tergent solides peut Stre am^lior^e en mettant en contact le 

35 percarbonate de sodium en particules avec un- sol aqueux conte- 
nant 3 k &$> en poids/volume (g/100 cm 3 ) de silice ayant une 
grosseur de particules may 3 male de 0,1 micron t qui st pr£- 
par£ n d£si nisant un solution d'un silicate soluble dans 
1« au k un ]aH allant d 1 environ 3 k environ 10, d fa?on k d£pos r 
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but 1 s particules de percarbonate d 1 k 1 0?S en poids d sin- 
ce par rapport au poids de percarbonate, 

II euffit d'introduire un sol de siiice aqueux dans 
des particules' de percarbonate de sodium pour preparer le per- 
5 carbonate de sodium stabilise de l 1 invention. Bien que le me- 
canieme mis en jeu dans l'effet stabilisant original de l f in- 
vention ne soit pas comprie, on peut dmettre I'hsrpoth&se que 
le pH du percarbonate de sodium est Buffisamment alcalin pour 
provoquer una salification pratiquement immediate de la siiice 
10* sur la surface des particules de percarbonate et rendre ainei 
le percarbonate resistant h 1* humidity. En consequence, le p z— 
carbonate traits preeente une stability fortement amdliorde 
dans des compositions detergentes par rapport au mSme percarbo- 
nate n'ayant pas ete traits par le sol de siiice de 1* invention. 
1 5 Cette amelioration est extrSmement importante car le percarbo- 
nate de sodium, qui est.trfes stable h l*etat sec, perd son oxy- 
g&ne.actif h une vitesse accel^r^e lorsqu'on 1$ melange avec 
lee ingredients ordinairement utilises dans des compositions 
detergents s ou de blanchiment solidee. 
20 Dans la pratique de 1* invention, on met en contact 

des particules de percarbonate de sodium, c'est-k-dire des pou- 
dres, des granules, des agregats et autres formes particulai- 
rea, avec un sol non geiifie, fluide, qui contient d 1 environ 
3 h, &fr en poids/volume (g/100 cm') de siiice dans de l*eau« 
25 Si on le desire, on peut utiliser des concentrations plus fai- 
bles, auquel cas la quantite desiree de siiice est obtenue sur 
la surface des particules du percarbonate en recyclant le per- 
carbonate de sodium ou en renouvelant las applications de sol 
de siiice* 

30 Bn general, on observe des resultats appreciables 

en appllquant sur la surface du percarbonate particulaire une 
quantite de s131.ce aussi faible qu f environ 1# en poids par rap- 
port au poids du percarbonate. Bien qu'il n'y ait pas de 14 mit e 
superieure reelle quant h la quantite de siiice devant Stre 

35 deposee sur les particules de percarbonate, pour des concentra- 
tions superieure8 h environ 10?6 en poids, les paxticules de 
percarbonate seront enfermees dans une enveloppe de silic t 
leur vit sse d dissolution sera serieusement reduite. De plus, 
11 rests des residue d siiice insoluble s indesirablee star les 
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<5toffes ou autres substrate k la fin des cycles de lavage et/ou 
de blanchiment. Ainsi, on a- trouv6 qu'une gamme allant d 1 envi- 
ron 1# k environ 10^ en poids de silice par rapport au poide 
du percarbonate pouvait §tre utilis^e d , une manifere gen&rale, 
bien que l'on pr<5ffere une gamme allant d' environ 1 % 2 k environ 
5# en poids. 

Le sol de silice aqueux doit avoir un pH d f environ 
3, qui est ie pH minimu m pouvant 8tre obtenu par d^sionisation 
du silicate, k 10, de pr&f drence de 6 , 5 k 10, et mieux encore 
de 8 k 9,5. Au-dessus d'un pH d'environ 10, la silice du sol 
se dissout pour former initialement le disilicate et, lorsque 
le pH augmente, des ions m^tasilicate • Bn pratique, k un pH 
d 1 environ 3 & 5, les sols formes sont metastables et doivent 
6tre utilises dans un d£lai d 1 environ 24 lieures. la gamme de 
pH allan t d' environ 5 k 6,5 donne les sols les moins stables 
des sols de 1 'invention et ceux-ci doivent Stre utilises dans 
un d^lai de l'ordre d»une heure. Pour cette raison, ces sols 
sont &ainemment appropri^s pour l f utilisation sur vine chains 
de fabrication continue oil on peut lee utiliser en continu k 
mesure qu'ils sont produits de fa?on continue ou de fa^on semi- 
continue. 

lie sol de silice utilise dans la pratique de l 1 inven- 
tion se prepare en ddcationieant des solutions aqueuses de.n'im^ 
porte quel silicate soluble dans I'eau tel qu'un silicate de 
m^tal alcalin (sodium, potassium ou lithium), le silicate de 
guanidine, le silicate de t£tram6thyl ammonium, etc., ou des 
melanges de n'importe quels silicates solubles *rmp l*eau, avec 
une rdsine <*changeuse de cations jusqu'k obtention du pH exact 
d<5sir£. On utilise de pr&f6rence un silicate de mgtal alcalin. 

Pour preparer le sol de silice de l'invention, on 
peut utiliser n'importe quelle r^sine dchangeuse de cations 
sous forme hydrogfene appropri^e. La r«5sine ^changeuse d'ions 
est de pr£f£rence du type acide fort ou acide faible, comme 
par exemple la Rexyn 101 (H) vendue par Fischer Scientific (type 
acide fort); la Dowex 50 W X 8, vendue par Ionics Inc. (type 
acide fort); les r^sines Rohm et Haas IRC 84 et IRC 50 du type 
acide carboxylique (acide faible); la resine Rohm & Haas H-120 
du type acid sulfonique (acide fort), t n 1 import laquell 
d s lysines £num<5r£es dans le brev t d s E.U.A. n 3 468 813 
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ou autres r^Bines equivalentes. On peut aussi utiliser le pro- 
cede decrit dans le fcr vet d s E.TJ.A, n° 3 468 813 pour prepa- 
rer les sole de silicate solubles dans I'eau qui peuvent 6tr 
d^sionis6s en continu ou en discontinu dans la pratique de l f in- 
5 vent Ion. On utilise , de preference, un sol de sllloe fralche- 
ment prepare pour eviter un accrolssement de la grosseur de 
particules, et du degre d'agregation et de gdll f lcation. Le 
sol de silice doit Stre utilise dans un deiai d f environ 24 heu- 
res aprfes sa preparation, lorsqu'il aunpE dans la gamme de 

10 3 & 5, et dans un deiai d f une heure apres sa preparation lors- 
qu'il a un pH dans la gamme de 5 & 6,5 . 

Pour tirer le maximum d'avantages d'une re sine echan- 
geuse de cations donnee, 11 est avantageux d 1 utiliser un sili- 
oate de sodium de faible alcalinite ou d f une forte teneur en 

15 SiOg. Par exemple, un silicate presentant un rapport SiOg/HagO 
de 3,7t1 & environ 2\5:1 convient trfes "bien dans l f invention. 
On utilise mo 1ns de resine lorsqu'on emploie un silicate pre- 
sentant un rapport eieve. "En outre, une quantity donnee de re- 
sine peut fitre utilise e pendant une duree relativement plus lon- 

20 gue lorsqu'on utilise un silicate de rapport relativement ei ve 
du fait de la quantite inf erieure d , hydroxyde de sodium present 
dans la solution de silicate. Bien qu'il y ait peu de difterenc 
entre le produit de decationisation du metasilicate de sodium 
et un silicate de rapport Si0 2 :Na 2 0 egal 3 f 7:1 pour utilisation 

25 dans la presente invention, les facteurs economiques plaident 
en faveur de l f utilisation de silicates h rapport eieve. 

La silice desionisee de l f Invention qui a un pH dans 
la gamme de 3 &> 10 forme des sols de particules de silice col- 
loXdale (acide silicique et acide poly silicique) , contrairement 

30 aux silicates "solubles" qui forment des solutions vraies et 
qui ont un pH superieur h 10 et allant jusqu'k 13 pour des so- 
lutions ayant une concentration minimale d'au moins \#>. La seule 
forme soluble de la silice, 1» acide silicique (Si(0H) 4 ) , dans 
les sols de l f invention, ne represente pas plus d 1 environ 100 ppm. 

35 Cependant, cet acide silicique monomfere augmente constamment 
de tame par polymerisation en acides polysiliciques qui pre- 
b ntent la structure chimlque : 
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qui ee reticule par l 1 intermediate des mailles 3i0 3 . On pense 
que, lorsque ces particules se d^posent h partir de sole aqueux 
sur des particules de percarbonate, elles se lient ensemble 
et se coagulent en agglomerate disposes de fa$on relativement 
compacts. 

Les silice s ayant des grosseurs de particules supe« 
rieures & 0,1 micron ne conviennent pas dans la pratique de 
l f invention, car les sols contenant de grandee particules ee 
g£Lifient et, par suite, ne sont pas les produits colloldaux 
h faible viscosity n^cessaires dans 1» invention. Bien que les 
particules de silice dont la grosseur va de 0,001 h 0,1 micron 
conviennent bien dans la pratique de 1» invention, on pr^ffere 
particuliferement les particules allant de 0,002 & 0,05 micron. 

Sous forme crista! line pure, le percarbonate de so- 
dium pr^sente la formule g£n«Srale 2Wa 2 C0 3 »3H 2 0 2 . En general, 
les percarbonates de sodium contiennent environ 67,5 h 9T& en 
poids de carbonate de sodium et environ 32,5 h 3?£ en poids d'eau 
oxyg£n6e. Ainsi, le percarbonate de sodium est un produit d* ad- 
dition du carbonate de sodium et de l'eau oxyg£n6e dans une 
large gamme de proportions qui comprend toutes cellee existant 
dans le commerce. Les percarbonates et leurs proc£d£s de pre- 
paration d^crits dans les brevets des E.U.A. n° 2 380 620, 
2 448 058 , 2 541 733 et 3 555 696 et dans le brevet autrichien 
n° 140 553, conviennent egalement. 

lies sols de silice de I 1 invention peuvent Stre appli- 
ques sur des particules de percarbonate qui ont 6t6 prdalable- 
ment stabilisees par n'importe quelle substance agissant corame 
stabilisant du percarbonate, comme, par eacemple, les composes 
du magnesium comme ceux enumeres precedemment; des agents com- 
plexants comme l»acide ethylgmediaminetetracetique, l'acide 
diethylfenetriaminepentacetiqtae, l'acid b nzolque, to., pur 
obt nir d s produits particuliferement stables. On peut utili- 
ser n'importe quelle quantity stabilisante de ces additife, 
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mais on en utilise ordinal rement d 1 nviron 500 h nviron 10 000 
ppm. 

le sol de silice est applique au percarbonate de n'im- 
porte quelle maniere appropride. H est souvent avantageux d J ap- 
5 pliquer le sol de silice au percarbonate dans un rSacteur aprfes 
la formation du percarbonate mais avant qu'il ne passe au s£- 
cheur, bien qu'on puisse egalement l'appliquer aprfes le sechage, 
en prevoyant une operation de sechage suppiementaire . le sol 
de silice peut Strs ajoute, applique, pulverise Bur ou applique 

10 de n'importe quelle autre manifere sur les particules de percar- 
bonate en utilisant n'importe quel appareillage de melange h 
sec approprie, par exemple un meiangeur rotatif , un lit flui- 
dise, des meiangeurs ou des malaxeurs mecaniques. En outre, 
les particules peuvent §tre recycles autant de foiB qu'on 1 

15 desire, et il n* est pas ndcessaire de respecter des limites 
critiques de durde ou de temperature. 

On pulverise, de preference, le sol de silice sur 
un lit mobile de particules de percarbonate en utilisant n'im- 
porte quel dispositif ordinaire de pulverisation d'un liquide 

20 sur un solide. Une fagon d 1 op£rer particuli&rement efficaoe 

consiste h introduire le percarbonate dans un 'meiangeur h tam— 
bour rotatif ay ant la forme d'un cylindre allonge, dont les 
parois interieures sont r&ciees par une vis toumante qui me- 
lange le contenu du cylindre et en mSme temps les fait avanc r 

25 lentement le long de celui-ci.Le sol de silice peut Stre pul- 
verise sur les particules de percarbonate par des jets situee 
& l 1 entree ou h proximite de l r entree du cylindre. Les parti- 
cules ainsi traitees sont ensuite transportees h travers le 
cylindre qui comporte aussi, de preference, une zone de chauf- 

30 fage contribuant h secher le produit; des temperatures de se- 
chage allant d 1 environ 25 h environ 100°C sont trfcs efficaces. 

Dans un mode de realisation prefer de l 1 invention, 
le sol de silice aqueuz contient des ions magnesium pouvant 
dtre introduits dans le sol sous forme d'une solution concenr 

35 tree d'un sel de magnesium ou de toute autre mani&re adequate. 
On peut utiliser, comme source d'ions magnesium, n'importe quel 
sel d magnesium soluble dans l ! eau f tel qu 1 sulfate d ma- 
gnesium, le chlorure de magnesium, le bromure d magnesium, 
I 1 acetate d magn esium, le fluosilicate de magnesium, etc* et 
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leurs melanges, Les ions magnesium coexistent dans le sol de 
silice sans r^agir avec la silice pour former un compost inso- 
luble tel que par exemple MgSiOj. Cependant, dfes qu ! on les met 
en contact avec le percarbonate de sodium, les ions magnesium 
5 reagissent dans la structure de la silice et ont pour foncHon 
d , inactiver les catalyseurs de decomposition parasites qui ppur- 
raient Stre contenus dans le peroxyde ou dans le carbonate de 
sodium. Pour accomplir efficacement cette f onction, on pr^ffere 
que le sol de silice contienne environ 20 ppm d'ions magnesium, 

10 Men qu'on puisse en utiliser de 1 k 100 ppm. 

Les percarbonates stabilises de l f invention peuvent 
. fitre utilises dans n'importe quelle formulation de detergent 
ou d 1 agent de blanchiment sec. Par exemple, on peut utiliser 
les systemes detergents decrits dans les brevets des E.TJ.A. 

15 n° 3 4-58 665 et 3 415 752, dans le brevet canadien n° 854 690, 
ainsi que ceux decrits dans l^uvrage "Synthetic Detergents" 
par A. Davidsohn & B. M. MLlwidsky, C.R.C. Press : Cleveland, 
E.U.A. , 1968, en particulier aux pages 66 k 207, etc.. En gene- 
ral, on utilise d 1 environ 3# h environ 25# en poids de percar- 

20 bonate de sodium par rapport an poids total du detergent. 

Les percarbonates de sodium stabilises de 1» invention 
peuvent ^alement Stre utilises dans des formulations de produits 
de blanchiment sees, tels que, par exemple, ceUes d^crites 
dans les brevets des E.U.A. n° 3 398 096, 3 697 217, 3 522 184, 

25 etc.. En g^n^ral, on utilise d 1 environ 10# &. environ 70?S en 
poids de percarbonate de sodium par rapport au poids total de 
la formulation de produit de blanchiment; 

Bien que 1» invention ait 6X6 d^crite en details en 
se r£f£rant aux percarbonates de sodium, il est h noter que le 

30 proc^d^ de I 1 invention et les avantages qui en d^coulent seraient 
egalement applicables h des particules de n'importe quel per- 
hydrate, tel que des perphosphates, perborates et persilicates 
\ de m^taux alcalins, des peroxyde d , ur£e, etc.. 

Les exemple s non limit atifs suivants sont donnas h 

35 titre d » illustration de l l invention. Sauf indication contraire, 
toutes les parties et les pourcentages sont en poids. 
EXEMPLE 1 

A. Preparation d'un sol de silice 

On d^cationise h un pH de 6,4 une solution de 25 parties 



BNSOOCID: <FR 2247633A1 J_> 



2247533 

9 

a NagSiO^-SHgO dans 200 cm 5 d'eau distill^e n ajoutant len- 
tement une r£sine du type acide sulf onique pr^alablement lave 
(Rexyn 101 H, r£sine echangeuse de cations du type acide fort 
organique, copolymfere de polystyrene sulfon£, forme hydrog&ne, 
5 porosity moyenne, vendue par Fischer Scientific Co.) h la eo- 
lation de silicate £nergiquement agit£e. On obtient un sol d 
silice h 3 9 54% de Si0 2 qui contient des particules de silice 
ayant une grosseur moyenne d f environ 0,005 micron. On d^cante 
ensuite le sol de silice dans un pulv&rieateur et on l'utilie 
10 sous la forme d'un fin brouillard r^gulier propulsd par du gaz 
Ereon. Ce mode opdratoire est utilise pour preparer les sols 
utilises au cours de la preparation qui va suivre. 

B. Application de sol de silice au percarbonate de sodium 

Sur 100 parties de percarbonate de sodium contenant 

15 environ 500 ppm de Mg et environ 4100 ppm de SiOg comme stabi- 
ZLLsarrbs, et contenant 12,8^ d'oxyg&ne act if, dispos£es dans un 
r^acteur rotatif en acier inozydable d'un litre, on pulverise 
20 cm 3 du sol de silice d^crit en A. On fait tourner le rSac- 
teur rotatif k environ 35 t/mn et on l 1 incline d'un angle d "aa.— 

20 viron 50° par rapport h I'borizontale. On sfeclie ensuite le p r- 
carbonate humide a 50°C pendant une demi-heure dans un four 
h circulation d'air. On transffere alors le produit dans le r6ac- 
teur rotatif et on pulverise sur lui environ 30 cm 3 d'un sol 
de silice fraicliement pr£par6e d ! une concentration de 2,83?£ 

25 en poids/ volume (g/100 cm?) (pr£par6e en d^cationisant 5 par- 
ties de Na^SiO^'SHgO dans 50 cm' d'eau avec une r^sine Rexyn 
101 H jusqu'k un pfi de 6,4) et on le sfeclie h 50°C pendant une 
demi-heure. On r^pfete cette operation trois fois suppl&nentai- 
res en pulv£risant h chaque fois, sur le percarbonate de sodium 

30 s€ch£ au four, 30 cm' d'un sol de silice h 2,839^. Aprfes la cin- 
quifeme application, on sfeche le produit k 50°C. Le prbduit fi- 
nal pfese 98,5 g et contient 12,3# d'oxygfene aotif . La quantity 
de silice contenue dans le produit final h la suite des appli- 
cations de.sol de silice est de 2,1 6^. 

35 Apres quatre mois de stookage, le produit n 1 avait pas 

perdu d'oxygfene actif . 

C. Stability du detergent 

On pr^par une formulation d d£t rg nt xperimental 
n pr^parant une bouiHi k partir des ingredients du Tableau I 
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dans 150 cnr d ! eau et en sechant la houillie sur des plateaux 
de polyethylfen dans un four k circulation d ! air, pendant une 
nuit k 70°C. 

TABLEAU I 

5 Ingredients 

Sulfonate sodique de triddcyl texxzbne 

lin^aire 32 
Agent tensio-actif non-ionique Heodol 
45-11 vendu par Shell, un ethoxylate 
1° _ d'alcool primaire lin^aire en k 

C 15 4 

Tripolyphosphate de sodium (TSa^B^0^ Q ) 64 

Silicate de sodium (Si0 2 :Ka 2 0 =2,55:1) 14 

Azurant optique 2 

15 Sulfate, de sodium - 1 80 

MgS0 4 • THgO 4 



total 200 

20 ie jour suivant, on broie le detergent sec, on le 

fait passer k travers un tamis de 0,42 mm d Coverture de mail- 
les et on determine la teneur en humidite qui. est de 18,7#. 
Aprfee un sechage suppl&nentaire pour ahaisser la teneur en 
humidite k 11,1 + 0,5?6, on stocke le detergent dans un recipient 

25 ferme pendant 60 heures k la temperature ambiante. On prepare 
ensuite un melange de 18 g de detergent et de 2,0 g (10?6 du 
detergent total) du percarbonate de sodium de cet ezemple 
( e chant ill on A) , et on prepare egalement le m6me melange ezcepte 
que I 1 on utilise du percarbonate non stabilise (echantillon B). 

30 Qn conserve les e chant illons d'essai pendant 6 jours k 32°C 

et 85?6 d* humidite -relative et on mesure la stahilite du detergent, 

Perte d'oxyg&ne actif Amelioration 

<*) ; w 

35 Echantillon A 14,6 27,7 

Echantillon B 20,2 

A. Preparation fl'un sol de silice 

On desionise & pH 10, 1000 cm' d f une solution de 
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silicat d sodium (rapport Si0 o :Nao0 - 3,25:1) contenant 6 g 
de Si0 2 /100 cur en y ajoutant une r£sine acide carboxylique 
Robm & Haas IRC 50, et en agitant. L 1 addition est effective 
dans un b£eher, et la temperature de cette solution de silica- 
5 . te est maintenue k 35°C. L'addition est effe etude en l'espace 
de 20-25 mn. 

On ^limine la r^eine par filtration h pH 10. On d£- 
sionise encore environ 900 cm' de ce silicate d£sionis£ & pH 
9,1 avec une r^sine dchangeuse d'ions Dowex 50 W. On ^limine 
10 ensuite celle-ci par filtration et on utilise le sol & pE 9,1 
pour la stabilisation de percarbonate . Le sol contient 4,85 g 
de SiOg/100 cm' de sol, et les particules de silice ont une 
grosseur moyenne de 0,002 micron. 

B. Application du sol de silice Btir du -percarbonate de sodium 

15 On pulverise un total de 62,9 parties de sol de si- 

lice, au pE et aux concentrations indiqu£es en A ci-dessus, sur 
100 parties d'un percarbonate de sodium ayant une teneur en 
oxygfene actif de 13,1# et qui contient emriron 685 ppm de Mg 
et 4300 ppm de SiO^ cpmme stabilisants • La pulverisation est 

20 effectu^e en utilisant un pulv&risateur de brouniard aotionn€ 
par une gachette qui produit la pression d f atomisation lorsqu'on 
appuie sur la gachette. On pulverise le fin brouiUard de sol 
de silice sur le percarbonate dans un r£acteur rotatif , comme 
ddcrit dans I'exemple 1. Comme la quantity d'eau du sol de si- 

25 lice est trfes £lev£e, le percarbonate est alternativement chauf- 
f 6 h environ 40°C et refroidi (pour minimiser la decomposition) 
h I'aide d'un pistole t & air comprint dlectrique qui empSche 
1 y huml dif icat ion et l'agrdgation du percarbonate. On sfeche n- 
suite le produit h 50°C. 

30 Dans l v experience t^moin, on pulverise seulement 33,2 

parties d'eau distill^ e exempte de silice sur 100 parties de 
percarbonate de sodium. Cette quantity d'eau est juste suffi- 
sante pour conserver le percarbonate humide et fluide, mais 
non excessivement humide et agglom^re. On s&che ensuite le pro- 

35 duit h 50°0. 

On effectue ensuite les essais de stability du me l a ng e 
per carbonate-detergent en m£langeant 3,75 g de chacun d s per- 
carbonate s du Tableau II avec 71,25 g du d^t rgent Tid du com- 
me rc , vendu par la compagni Proot r & Gamble, provenant d'une 
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source unique, et en stockant les flanges dans des cartons 
ne formant pas barriere pour 1» humidity pendant 6 jours a 32°0 
et 85# d'humidite" relative. L • amelioration de la stability du 
detergent au percarbonate resultant du traitement par le sol 
de silice de A pr^sentant un pH de 9,1, par rapport au percar- 
bonate femoin, est de 35,8?6. 

TABLEAU II 



Quantity de SiO p 
sur le percar- 
"bonate de sodium 



Oxygene actif 
du percarbonate 



Perte d ' oxygene 
actif en 6 jours 
dans le detergent 
Tide a 32°C/85# H.R, 



15 



20 



25 



30 



35 



2,145* 

— (traits a 
l'eau) 



12,3 
12,8 



13,8 
21,5 



T8.X MM y>i;B 5 

A. Preparation d'un sol de aiUflfl 

On lave plusieurs fois environ 9 kg d'une r^eine 6chan- 
geuse de cations du type acide fort Dowex 50 WX 8 avec de l'eau 
distill£e desioni's£e pour dliminer tout acide sulfurique libre. 
Ce traitement est ef£ectu£ dans un tonneau en p oly ethylene de 
140 litres. Lorsque le pH de l'eau de lavage atteint un Trm^Tmit^ 
(d 1 environ 3,5) , on ^limine par d^cantation autant d f eau que 
possible du tonneau. On ajoute k la r^sine humide une solution 
d f un silicate de sodium (rapport SiOgiWagO = 3,25:1) contenant 
environ 7 g de SiQ 2 /100 cm 5 de solution (l'excfes sert k compen- 
ser l'eau de la r£sine). On agite 4nergiquement au coure de 
1* addition d'eau. On pour suit l f addition d'eau jusqu'& ce que 
le tonneau de 140 litres soit complement rempli. Le pH du 
liquide surnageant est de 3,2. On d^cante ensuite soigneusement 
le sol de silice dans un autre tonneau de polyethylene de 140 
litres h trayers un tamis de 0 f 42 mm d'ouverture de mailles. 
On utilise ensuite ce sol pour la stabilisation du percarbonate. 

La teneur en silice (ou en acide polysilicique) du 
sol de silice est determine en §vaporant toute l'eau libre 
d'un petit £chantillon, puis en s£chant le r£sidu sous une lampe 
infrarouge Jusqu'k poids constant. La teneur en silice des lots 
de sol de silice prepares dans cat exemple est d 6,1 & 6,35^ 
(poids/volume) . 

Pour obtenir une quantity suppl&a ntaire d sol d 
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silice, on r^pete le mode opdratoire ci-dessus, xcept£ que 
l'on utilise k chaque fois de la rdsine acide fralchement lav6e. 
Le pH du sol de silice est en g£n£ral de 3 h 3,5. Les sole de 
silice pr£par£s de cette f agon sont conserves & environ 20°C 
5 et utilises dans un d£lai inf^rieur h environ 20 heures. 

Stabilisation du T)erc«"bonate dft ancHiim 

On prepare du percarbonate de sodium en continu dans 
un r^acteur rotatif cylindrique, Le produit est pr6par£ en intro- 
duisant 1,5 partie de carbonate de sodium anhydre h I'une des 

10 extr£mit£e et en pulv^risant sur ce dernier environ une partie 
d'eau oxyg6n6e h 7C& h travers quatre buses d'atomisation pla- 
ces dans la zone d f entree du r£acteur. L'eau oxygen£e a reyu 
au pr^alable une addition de sulfate de magnesium donnant envi- 
ron 600 ppm de Mg dans le produit final. On pulverise du sili- 

15 cate de sodium (rapport Si0 2 :Na 2 0 = 2,5:1) sur le carbonate de 
sodium h. 1» entree du r^acteur. On pulverise sur le peroarbonat 
de sodium bumide obtenu les sols de silice h 6j£ de pH 3 h 3,5, 
ayant une grosseur moyenne de particules d l environ 0,01 micron, 
dans la zone de sortie du r^acteur. La quantity de silice d£- 

20 pos^e sur le percarbonate est calculde comme dtant de 1 h 1 ,596 
de Si0 2 par rapport au poids du produit final. 

On sfecbe ensuite le percarbonate traits par le sol 
de silice dans un s^clioir h lit fluidiscS avec de l'air cbaud h 
environ 50-70°C. La teneur en oxygfene actif du produit sort ant 

25 du s^cboir est d* environ 13 & 1 3, 796. On prepare de cette fagon 
plusleurs centaines de kilogramme s de percarbonate de sodium 
traits par le sol de silice. 

Dans une experience t&noin, on opfere d'une mani&re 
identique, excepts qu»k la place du sol de silice, on ajoute 

30 une quantity d'eau £quivalente au percarbonate par la buse d , ato— 
misatlon pr^vue dans la zone de sortie du r^acteur. On prepare 
de cette fagon plusieurs centaines de kilogrammes de produit 
t^moin. 

On determine suivant le mode op^ratoire de l'exemple 
35 2 la stability h 6 jours de melanges de detergent Tide du com- 
merce fabriqu£ par Procter & Gamble Company et de quelques 
ohantillons de percarbonate pris au hasard. La perte moyenne 
d* oxygen actif de melanges de Tide et de trois ^cbantillons 
de percarbonate d sodium tgmoin est de 149&, tandis que la 
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perte d'oxygfcne actif moyenne de melanges de Tide et de cinq. 
6chantillons de percarbonate traitds par 1 a 1 , 5# de silice 
est de 9,8?£. Oeci repr^sente une amelioration de 30?6 de la sta- 
bility du percarbonate de sodium. 
5 II va de soi que les modes de realisation dScrits 

ne sont que des exemples et qu*il serait possible de les modi- 
fier, notamment par substitution d* Equivalents techniques, sans 
sortir pour cela du cadre de I 1 invention. 
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REVENDICATI0N3 
1 • Proc£d£ de preparation d f un p rcarbonate de 
sodium prdsentant une stability am<§lior<§e dane des formulations 
de produit s de blanchiment et de detergents solides, caracterise 
en ce qu» on traite les particules du percarbonate par un sol 
aqueux prepare en ddsionisant une solution d'un silicate solu- 
ble dans l'eau k un pH de H 10, qui eontient d'environ 3$ h 
environ 8# de silioe ayant une grosseur de particules TnwiTn«ift 
de 0,1 micron, une quantity de 1 h 10# en poids de silioe etant 
depos^e par rapport au poids du percarbonate sur les particu- 
les de percarbonate, et on s&che le produit obtenu. 

2. Proced^ suivant la revendication 1, caracterise 
en ce qu'on depose d« environ 1,2 k environ 596 en poids de silice 
sur le percarbonate. 
1 5 3. Procede suivant la revendication 1, caracterise 

en oe que le silicate soluble dans l^au est un silicate de metal 
alcalin. 

4. Procede suivant la revendication 3, caracterise 
en ce que le silicate de metal alcalin est du silicate de sodium* 
^° 5* Procede suivant la revendication 1 f caracterise 

en ce que le pH du sol de silice est de 6,5 h 10. 

6. Prooede suivant la revendication 1, caracterise 
en ce que le pH de silice est de 8 k 9,5. 

!• Procede suivant la revendication 1 , caracterise 
en oe que le sol est pulverise sur le percarbonate de sodium. 

8. Procede suivant la revendication 1 , caracterise 
en ce que le percarbonate est stabilise par dee ions magnesium, 
un agent complexant ou l'acide benzolque avant d'etre traite 
par le sol aqueux . 
30 9. Percarbonate prdsentant une stability am^lior^e 

dans des £ ornrulations solides d 1 agent de blanchiment au de de- 
tergent, caracterise en ce qu f il est forme du produit obtenu 
par un procede suivant 1* une quelconque des revendications 1 h 8. 
10. Poiroulations solides de produit de blanchiment 
35 ou de detergent, caract^ris6esen ce qu f elles contiennent un per- 
carbonate stabilise contre la degradation la formulation 
d 1 agent de blanchiment ou de det rgent, produit par un proced' 
suivant l'une quelconque d s rev ndications 1 it 8. 



25 
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